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@ Procede d'obtentlon d'oxyde de magnesium d'une haute purete a partir de minerals contenant du calcium ot du 
magnesium. 

@ Selon ('invention, le mineral granule a la grosseur desiree 
est soumis £ une decomposition thermique suivie d'une 
lixiviation avec une solution aqueuse de saccharose ou d*un 
autre produit quelconque qui en contienne, de fa<?on & obtenir 
une solution de saccharate de calcium avec de I'oxyde de 
magn6sium hydrate en suspension, lequel est separe par 
filtrage ou par centrifugation. purifi6 par des lavages successes 
et calcine ensuite, alors que la solution de saccharate de 
calcium est traitee avec un agent carbonatant afin de precipiter 
le calcium present sous forme de carbonate, la solution de 
saccharose etant recyclee a la phase de lixiviation. 
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Description 

Procede d'obtention 



Le devetoppement technologique de ces der- 
nieres annees a exige de findustrie des refractaires 
des produits chaque fois plus resistants du point de 
vue thermique, ce qui a eu pour consequence 
I'utilisation de matieres premieres plus pures etavec 
des specifications toujours plus severes en ce qui 
concerne leur teneur en impuretes. 

L'oxyde de magnesium constitue la base des 
refractaires basiques, mais sa production a partir de 
la magnesite naturelle a ete rempiacee dernierement 
par celle obtenue a partir de I'eau de mer, cette 
derniere representant actuellement 85 % de la 
consommation. 

Le procede conventionnel d'obtention de l'oxyde 
de magnesium a partir de I'eau de mer ou de 
saumures consiste a le precipiter sous forme 
d'hydroxyde par addition d'un alcali, de preference 
l'oxyde de calcium. Avant de realiser cette opera- 
tion, I'eau de mer doit etre traitee afin d'eliminer les 
particules en suspension et les carbonates. 

Or, ce procede, qui devrait etre simple, devient 
difficile a cause de precautions qu'il faut prendre 
pour obtenir un oxyde de magnesium d'une haute 
purete. En premier lieu, le carbonate de calcium 
utilise doit comporter la teneur la plus basse 
d'impuretes possible. En deuxieme lieu, la calcina- 
tion du carbonate de calcium utilise doit etre 
rigoureusement controlee afin d'eviter qu'il reste 
une proportion elevee de cette substance non 
decomposee si la temperature est basse ou bien de 
l'oxyde de calcium vitrifie si la temperature est 
elevee, ces deux substances restant alors retenues 
dans I'hydroxyde de magnesium et le rendant impur. 
Un autre facteur restrictif du processus -et qui exige 
des phases intermediates - est la presence de bore 
dans I'eau de mer qui est fortement retenu par 
I'hydroxyde de magnesium et dont le pourcentage 
ne doit pas depasser 0,01 %. 

Si la precipitation de I'hydroxyde de magnesium 
est realisee a partir de saumures, aux difficultee 
signalees s'ajoute la necessite. d'eliminer au preala- 
ble les ions sulfate de la lessive pour eviter leur 
precipitation ensemble avec I'hydroxyde de magne- 
sium. 

Un autre alcali qu'on utilise parfois est la dolomite, 
laquelle, tout comme le carbonate de calcium, doit 
etre prealablement calcinee dans des conditions 
similaires. Cependant, les problemes indiques ne 
disparaissent pas avec I'emploi de ce nouvel agent 
precipitant, ils ne font que s'attenuer. 

L'invention objet du present brevet elimine les 
difficultes precedemment decrites et permet d'obte- 
nir, au moyen de traitements relativement simples, 
de l'oxyde de magnesium d'une purete elevee a 
partir de minerals dolomitiques ou de tout autre 
minerai contenant du calcium et du magnesium, 
sans intervention de I'eau de mer ou de saumures. 

Le procede est, pour I'essentiel, le suivant : 
decomposition thermique du minerai contenant du 



564 




d'oxyde de magnesium. 

calcium et du magnesium granule a la grosseur 
desiree, suivie d'une lixiviation avec une solution 
5 aqueuse de saccharose ou d'un autre produit qui en 
contienne, de facon a obtenir une solution de 
saccharate de calcium avec de l'oxyde de magne- 
sium hydrate en suspension, lequel est separe par 
filtrage ou centrifugation et purifie par des lavages 

10 successifs avec de I'eau contenant ou non un petit 
pourcentage de calcium et calcine ensuite pour le 
transformer en oxyde de magnesium. La solution de 
saccharate de calcium est traitee avec un agent 
carbonatant pour precipiter !e calcium sous forme 

15 de carbonate, la solution regeneree de saccharose 
etant recyclee a la phase de lixiviation. 

La phase de decomposition thermique peut etre 
realisee dans n'importe quel type de four du genre 
fours a lit statique ou fluidise, fours rotatifs, etc, ces 

20 derniers, les rotatifs, etant les plus adequats. La 
temperature de calcination peut osciller entre 600° C 
et 1400° C, de preference entre 850 et 1000°C, et elle 
depend du type de four utilise. Le temps de sejour, 
qui depend egalement du type de four et de la 

25 grosseur du grain du minerai, peut osciller dans une 
large mesure. 

Le produit obtenu par la decomposition thermique 
du minerai de depart, constitue par un melange 
d'oxydes de calcium et de magnesium, est soumis a 

30 une lixiviation avec une solution aqueuse de saccha- 
rose dont la concentration peut varier entre 30 g/l et 
500 g/l de saccharose dissoute, de preference entre 
150 et 200 g/l. Le rapport molaire oxyde de 
calcium/saccharose est variable : il depend du 

35 degre de purete qu'on desire obtenir pour l'oxyde de 
magnesium . Cependant, pour obtenir de l'oxyde de 
magnesium d'une purete elevee, le rapport doit etre 
compris entre 0,7 et 1,5, les rapports les plus 
adequats se situant entre 1:1 et 1:1,1. La tempera- 

40 ture de I'operation peut varier considerablement, 
mais se situe de preference entre 20 et 40° C. Le 
temps de contact augmente a mesure qu'augmente 
la grosseur du grain de minerai et peut varier entre 
une demi-heure pour les fractions les plus fines et 4 

45 ou 5 heures pour les fractions les plus grosses. 

La suspension obtenue par cette operation est 
soumise a une centrifugation ou a un filtrage ; on 
obtient d'une part une solution de saccharate de 
calcium qui sera traitee ensuite et d'autre part de 

50 l'oxyde de magnesium hydrate qui est purifie de la 
solution a I'aide de lavages successifs avec de I'eau 
contenant ou non une petite concentration de 
calcium et est calcine enfin pour le transformer en 
oxyde de magnesium dans les conditions habituelles 

55 pour obtenir de la magnesite caustique ou sinter. 

Afin de rentabiliser le processus, la solution de 
saccharate de calcium est regeneree par carbonata- 
tion en vue d'eliminer le calcium present. Comme 
agent carbonatant, on peut utiliser, parmi d'autres, 

60 I'anhydride carbonique, les carbonates ou bicarbo- 
nates solubles (sodique, potassique, etc) ou les gaz 
de la decomposition thermique. Le pH final de la 
solution doit etre compris entre 5 et 8,5, de 
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preference entre 6,5 et 7. La temperature de travail 
peut varier dans une large nnesure et de preference 
entre 20 et 40° C ( alors que la pression peut osciller 
entre la valeur de la pression atmospherique et 5 
kg/cm2. La solution obtenue, une fois e!imin6 par 
filtrage ou par centrifugation le carbonate de calcium 
forme, contient de la saccharose apte a etre 
recyclee et utilisee a nouveau dans la phase de 
lixiviation apres en avoir controle la concentration. 

II est donne ci-apres un exemple explicatif, et non 
limitatif, qui illustre le procede objet de la presente 
invention. On part d'une dolomite broyee au-des- 
sous de 0,25 mm, dont la composition est la suivante 



Co3Ca 
COsMg 



53,37 o/o 
44,97 o/o 



CaO 1,25 0/0 
MgO 0,30 o/o 
Si0 2 0,05 o/o 
K 2 0 0,01 0/0 
Fe 2 03 0,02 0/0 
AI2O3 0,04 0/0 

La dolomite est soumise a un traitement thermi- 
que dans un four rotatif a une temperature de 850° C 
pendant 1 heure et on obtient un produit calcine 
dont la composition est la suivante : 

CaO 58,69 0/0 

MgO 41,08 0/o 

Si02 0,09 0/0 

K 2 0 0,02 0/0 

Fe203 0,03 0/0 

AI2O3 0,07 0/0 

On prend 1 kg de ce produit et on le traite avec 
une dissolution 0,5 molaire de saccharose dans de 
I'eau (3579 g de saccharose dissous dans 121 litres 
d'eau), ce qui suppose un rapport molaire oxyde de 
calcium/saccharose de 1:1,1. On agite pendant 1 
heure a la temperature ambiante et on centrifuge. Le 
solide obtenu, de I'oxyde de magn6sium hydrate, est 
lave convenablement et, une fois sec, calcin6, ce qui 
permet d'obtenir 414,8 g d'oxyde de magnesium, 
dont la composition est la suivante : 

MgO 99,03 0/0 

CaO 0,10o/o 

Si02 0,22 0/0 

K 2 0 0,05 0/0 

Fe 2 0 3 0,07 0/0 

AI2O3 0,17 0/0 

La dissolution provenant de la lixiviation est traitee 
a la temperature ambiante avec de ('anhydride 
carbonique en quantite suffisante pour que le pH de 
la dissolution soit de 6,70, de sorte que, apres 
filtrage, on obtient une solution de saccharose avec 
un taux de calcium de 0,1 g/l. 



Revendications 



1.- Procede d'obtention d'oxyde de magne- 
sium d'une haute purete a partir de minerais 
contenant du calcium et du magnesium, carac- 
terise par le fait que le minerai granule a la 
grosseur desiree est soumis a une decomposi- 
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tion thermique suivie d'une lixiviation avec une 
solution aqueuse de saccharose ou autre 
produit en contenant, de facon a obtenir une 
solution de saccharate de calcium avec de 
I'oxyde de magnesium hydrate en suspension, 
lequel est separe par filtrage ou par centrifuga- 
tion et purifie par des lavages successifs et 
calcine ensuite, alors que la solution de saccha- 
rate de calcium est traitee avec un agent 
carbonatant afin de precipiter le calcium pre- 
sent sous forme de carbonate , ia solution de 
saccharose etant recyclee a la phase de 
lixiviation. 

2. - Procede d'obtention d'oxyde de magne- 
sium d'une haute purete a partir de minerals 
contenant du calcium et du magnesium, selon 
la revendication 1, caracterise par le fait que la 
decomposition thermique du minerai peut s'ef- 
fectuer dans n'importe quel type de four et a 
des temperatures comprises entre 600 et 
1400°C, de preference entre 850 et 1000°C, 
selon le type de four utilise. 

3. - Procede d'obtention d'oxyde de magne- 
sium d'une haute purete a partir de minerais 
contenant du caJcium et du magnesium, selon 
ia revendication 1 , caracterise par le fait que la 
concentration de saccharose dans la solution 
lixiviante doit etre comprise entre 30 g/l et 500 
g/l et de pref6rence entre 150 et 200 g/l. 

4. - Procede d'obtention d'oxyde de magne- 
sium d'une haute purete a partir de minerais 
contenant du calcium et du magnesium, selon 
les revendications 1 et 3, caracterise par le fait 
que le rapport molaire oxyde de calcium/sac- 
charose peut varier entre 0,7 et 1,5 et de 
preference entre 1:1 et 1:1,1. 

5. - Procede d'obtention d'oxyde de magne- 
sium d'une haute purete a partir de minerais 
contenant du calcium et du magnesium, selon 
les revendications 1 , 3 et 4, caracterise par le 
fait que la temperature de lixiviation peut varier 
dans une large mesure, de preference entre 20 
et 40° C. 

6. - Procede d'obtention d'oxyde de magne- 
sium d'une haute purete a partir de minerais 
contenant du calcium et du magnesium, selon 
les revendications 1 , 3, 4 et 5, caracterise par le 
fait que le temps de contact depend de la 
grosseur de grain du minerai et varie entre une 
deml-heure pour les fractions les plus fines et 4 
ou 5 heures pour les fractions les plus grosses. 

7. - Procede d'obtention d'oxyde de magne- 
sium d'une haute puret6 a partir de minerais 
contenant du calcium et du magnesium, selon 
les revendications 1 a 6, caracterise par le fait 
que I'oxyde de magnesium contenu dans la 
suspension obtenue, une fois separe est iav6 
de facon adequate avec de I'eau contenant des 
petites quantites de calcium dissous et une fois 
sec est caJcine dans les conditions habituelles 
pour obtenir de la magnesite caustique ou 
sinter. 

8. - Procede d'obtention d'oxyde de magne- 
sium d'une haute purete a partir de minerais 
contenant du calcium et du magnesium, selon 
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les revendications 1 a 7, caracterise par le fait 
que la solution de saccharate de calcium 
provenant de ia phase de lixiviation est sou- 
mise, une fois iiberee de I'oxyde de magnesium, 
a un traitement par carbonatation pour eliminer, 5 
sous forme de carbonate, le calcium qu'elle 
contient et obtenir une solution de saccharose 
apte a etre recyclee dans le processus de 
production. 

9.- Procede d'obtention d'oxyde de magne- 10 
sium d'une haute purete a partir de minerals 
contenant du calcium et du magnesium, selon 
les revendications 1 a 8, caracterise par le fait 
que I'agent carbonatant peut etre de Tanhy- 
dride carbonique, des gaz inertes et/ou de Tair 15 
enrichi avec de I'anhydride carbonique, des 
carbonates ou bicarbonates solubles (sodique, 
potassique, etc) et des gaz provenant de la 
decomposition thermique. 

10. - Procede d'obtention d'oxyde de magne- 20 
sium d'une haute purete a partir de minerals 
contenant du calcium et du magnesium, selon 

les revendications 1, 8 et 9, caracterise par le 
fait que fa carbonatation peut etre effectuee a 
n'importe quelle pression des gaz de carbona- 25 
tation, mais de preference entre la valeur de la 
pression atmospherique et 5 kg/cm2. 

11. - Procede d'obtention d'oxyde de magne- 
sium d'une haute purete a partir de minerals 
contenant du calcium et du magnesium, selon 30 
les revendications 1, 8, 9 et 10, caracterise par 

le fait que la carbonatation doit etre effectuee 
jusqu'a obtenir un pH dans la solution entre 5 et 
8,5, de preference entre 6,5 et 7. 

12. - Procede d'obtention d'oxyde de magne- 35 
sium d'une haute purete a partir de minerals 
contenant du calcium et du magnesium, selon 

les revendications 1, 8, 9, 10 et 11, caracterise 
par le fait qui la phase de carbonatation est 
effectuee dans une large plage de temperatures 40 
et de preference entre 20 et 40° C. 
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